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Verfahren z\ir Herstellung hochgefullter Polyurethanschaume 


Die vorliegende Erfindung betrifft ein verbessertes Terfahren 
zur Herstellung von Polyurethanen mit hohem Piillstoffcehalt, 
Pie Yerbesserung wird durch den Zusatz von TrocknungS3itteln 
sua- Pullstoff und durch Verwendung bestiaaiater Katalysator- .: 
systene erreicht. - 

Es ist aus wirtschaftlichen Griinden oft erwunscht* Polyurethane 
mit grbBeren Kengen an Pullstoffen zu versehen, da die da- 
durch erreichbare Verbilligung neue Anwendungsgebiete erschlieflt. 
Andererseits ist aber die Srhohung der Dichte durcb den Fiill- 
stoff fur viele Anwendungen schadlich, veil erf orderliche Ge- 
wichte Oder Bimensionen nicht mehr eingehalten werden konnen. 
In diesen Pallen kann das gefullte Polyurethan durch Schaumen 
den gef orderten Bedingungen angepaBt werden. 

?ttlls toff halt ige Polyurethane in geschaumter oder masaiver 
Pore sind bekannt* So wird die Verwendung von Fulls toff en 
fiir homogene Polyurethane z.'B. .beschrieben in J.H. Saunders 
und K.C. Prisch, "Polyurethane 37' Chemistry and Technology" 
(1964), Part I., Seite 545 und -Part II, Seite 69 f f . , des- 
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gleichen im Bayer-Eunststofftaschenbuch, 3* Ausgabe 1963, 
Seite 133 und im Herkblatt der Bayer AG iiber ^besz:ofle:c 
von 1.9.1967. Auch H. Gruber berichtet dariiber in "Poly- 
urethanbeschichtungeh im StraBenbau" (Kunststoffe in 3au, 
Thenenheft 9, Verlag: Stra£enbau, Chezoie, Sechnik, 1. ^uartal 
1968, Verlags-GmbH Heidelberg). 

Kit der Herstellung fulls toffhaltiger Pplyurethanschatixse be- 
faflt sich die DOS 1 816 309.. Bei dem dort beschriebenen Ver- 
fahren wird die Schauobildung durch das • am Pulls-toff ad- 
sorbierte ¥asser bewirkt, welches in bekannter '.Zeiss unter 
COg-Abspaltung mit freiem Isocyanat reagiert. 

Fur die techniscbe Anwendung hochgeftillter Polyure tloanschaume 
sind standardisierbare Hers teHung3bedingungen und re- 
produzierbare Eigenschaften Voraussetzung. Fullstof fe sni:- 
haltejn immer ungleichsaSige Hengen adsorbierten Nassers, die 
wegen des im Vergleich zu Polyolen 3ehr hohen IJCC-;l3uivalents 
von Wasser groBe Schwankungen in der Dosierung des Polyiso- 
cyanats erfordem, um ein konstantes NCO/OH-Verhaltnis zu 
gewahrleisten, besonders bei den infoige des hohen Fullstcff- 
anteils relativ aiedrigen OH-Zahlen der Polyole. Sine exakte 
Kontrolle des durch die Pullstoffe eingeschleppten vvassers 
ist auch deswegen wichtig, v/eil bei technischen Produkten 
wie Polyolen und Polyisocyana-fcen der Gehalt an reaktiven 
Gruppen von vomherein innerhalb gewisser Grenzen schv/anken 
kann, und auBerdem bei technischer kOntinuierlicher Ver- 
arbeitung und Volumen-Dosierung der Ausgangsstoff e durch 
.Pumpen ebenfalls Streuungen des ifCO/OH-Verhaltnisses auftreten 
kb'nnen. Die Gefahr ist daher groB, daB infolge Sunmierung 
dieser Schwankungen uhbrauchbare Produkte entstehen. 
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Die Entfernung des void Fulls toff adsorbierten Wassers durch 
grocknen bei erhohten Seaperaturen vare zwar technisch mog- 
lich, ist aber zu uisstandlicii und aufv/endig. Andererseits 
erf ordert die Einstellung einer konstanten Wassermenge zu- 
nachst eine genaue Bestiitoung des Wassergehalts der Polyol/ 
Pullstoffcisclitaig. Dies ist Zeitaufwand und oft einer 
Unterbre chung der laufenden Fabrication verbunden, J)a der 
7/assergehalt mindestens auf die Menge, die vom Fullstoff 
Eaxi-nal eingeschleppt werden kaim f eingestellt werden muB, 
ist nur die Herstellung von Schawoen unterhalb einer be- 
stlonten, durch diese Wassermenge gegebenen Dichte moglich, 
vahrend schv/erere Sch&iuDe nicht zuganglich sind* 

AuBer ¥asser wurden bereits von A* Hochtlen und ¥• Droste 
(D3? 913 474, 1954) niedrig siedende Losungsioittel, das 
Binpressen von Gas und die Verwendung von Verbindungen mit 
freien Carboxjlgruppen, die bekanntlich unter C0 2 -Ab- 
spaltung xrit Isocyanaten reagieren, als "!PreibIaittel l, bei 
der Herstellung von Polyurethanschaun vorgeschlagen. Dieser 
V/eg bringt aber ebenfalls keine Losung des gestellten 
Problems, v;eil auch hier der ungleiehaaSige Vassergehalt 
der yiillstoffe keine reproduzierbareh 'Eigenscbaf ten des 
Schaumes emoglicht. 

Der vorliegenden Erxindung liegt die Aufgabe zugrunde, die 
beschriebenen Schwierigkeiten bei der Herstellung fullstoff- 
haltiger Schauae zu* beheben, Eine weitere erfindungsgeioaBe 
Porderung ist gleichzei tig eine gute Verarbeitbarkeit und 
rationelle Fertigung der flussigen reaktiven Mis chung , d.Iu 
einerseits lange Topfseit und andererseits kurze Verfestigungs 
zeiten. 
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Gegenstand der Erfinauhg ist ein 
Verfahren zur Herstellung von Polyurethanschaun- 
stoffen nit einem Pullstoffgehalt von mehr als 
50 Gewichtsprozent, bezogen auf Polyurethan, aus 
Polyathern mit einem Molekulargewicht von 400 - 10000, 
Polyisocyanaten und gegebenenfalls niedermolekularen 
Polyolen unter Verwendung von Aktivatoren und Ereib- 
mitteln, welches dadurch gekennseichnet ist, daB man 

a) Polyather, 

b) mineralische Pullstoffe, 

c) cbemisch oder physikalisch wasserbindende Mittel, 

d) Aktivatoren aus der Klasse der monocyclischen oder 
bicyclischen Amidine und 

e) Monocarbonsauren und/oder niedrig siedende bzw. Gase 
abspaltende organische Terbindungen sowie gegebenen- 
falls weitere Treibmittel 

miteinander vermischi^mit den Polyisocyanaten und gegebenen- 
falls den niedermolekularen Polyolen zur Reaktion bringt 
und die Reaktionsmischung durch kurzes Erhitzen auf er- 
hohte Tempera turen verfestigt. 

Zur Schaumbildung kann auch iuft .oder ein anderes Gas, gege- 
benenfalls in Yerbindung mit den oben unter e) erwahnten Sub- 
stanzen, eingeschlagen oder eingepreBt werden. Das Einschlagen 
bzw. Einpressen von Luf t kann sowohl vor als auch nach Zugabe 
der Polyisocyanate oder gleichzeitig damit erfolgen. Gegebenen- 
falls kbnnen auch die aus der Verschaumungstechnik an sich be- 
kannten Emulgatoren und Stabilisatoren zugegeben werden. 
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Die erfindungsgenSB als Aktivatoren zu verwendenden cyclischen 
Anidine erfullen die gef orderten Ve:rarbeitungsbedingungen - 
iange Topfzeit und rasche Verfestigung bei kurzfristigem Er- 
warmen auf erhohte lemperaturen'. Die lange lopfzeit "bei Baum- 
temperatur ermoglicht neiie Verfahrenstechniken, z.B. die Her- 
stellung gleichmafiiger, . geschatuater Folien Oder Platten durch 
Rake In. 

» * 

Durch die Verwendung von Carbohsauren und/oder Gase abspaltenden 
cder niedrig siedenden Verbindungeri bzw. von Luft als Treib- 
aittel bei gleichzeitiger Bindung dee tfassers wird die Her- 
stellung reproduzierbarer Schaume ait einer Dichte, die nur 
durch die Menge des zugesetzten Ireibmittels bestimmt wird, 
eraoglicht. 

Die erfindungsgemaB unter gleichzeitiger Verwendung von 
cyclischen Amidinen und Oarbonsauren hergestellten Schaume 
zeigen uberraschenderweise eine Schaumstruktur, wie sie ( 
sonst nur bei Verwendung der bekannten Stabilisatoren auf 
Siliconbasis erhalten werden. Die Zugabe derartiger Ver- 
bindungen ist daher nicht erf orderlich, was einen weiteren 
Vorteil des erfindungsgenaSen Verfahrens darstellt. 

Als Ausgangskoiaponenten werden iia erfindungsgemaBen Ver- 
fahren Polyather mit einem Kolekulargewicht von 400 - 10000 
•and. 2 bis 8 Hydroxylgruppen eingesetzt, wie sie fur die 
Eerstellung von homogenen und von zellfbrnigen Polyurethanen 
an sich bekannt sind. Bevorzugt sind Polyather mit einem 
Molekulargewicht von 500 bis 5000 und 2 bis 4 Bydroxyl- 
gruppen. 

Die erfiodungsgenaB in Frage kommenden Polyather werden 
z.B. durch Polymerisation von Tetrahydrofuran Oder Epoxiden 
wie Athylenoxia, Propylenoxid, Butylenoxid, Styroloxid oder 
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Epichlorhydrin ait sich selbst, z.B. in Gegenwart von BP^, 
Oder durch Anlagerung dieser Epoxide, gegebenenfalls in 
Gensisch Oder nacheinander, an Startkoaponenten ait 
reaktionsfahigen vfasserstoffatoEen wie Alkohole oder Anine, 
z.B. Wasser, Athylenglykol, ?ropylenglykol-(1 ,3) oder 
-(1,2), Trinethylolpropan, 4,4'-Dihydroxydiphenylpro?an, 
Anilin, Annioniak, Athanolamin oder Athylendianin hergestellt. 
Auch Sucrosepolyather, wie sie z.B. in den deutschen Auslege- 
schriften 1 176 358 und 1 064 938 beochrieben weraen, konnen 
erfindungsgesaS in Frage. Vielfach sind solche Polyather 
bevorzugt, die uberwiegend (Ms zu 90 Gev/ichtsprozent, bs- 
zogen a-uF alle vorhandenen OH-Gruppen im Polyather) priiaare 
OH-Gruppen aufweisen. Auch durch Vinylpolynerisate nodifi- 
zierte Polyather, wie sie z.B. durch Polymerisation von 
Styrol, Acrylaitril in Gegenwart von Polyathern entstehen 
(amerikanische Patentschriften 3 383 351, 3 304 273, 3 523 093 
3 110 695, deutsche Patents chrift 1 152 536) sind geeignet, 
ebenso OH-Gruppen aufwe is ende Polybutadiene . 

Gegebenenfalls konnen neben den Polyathern in erfindungsge- 
maSen Verfahren auch Polyole nit einem Molekulargewicht unter 
400 mitverwendet werden. Als Beispiele fiir derartige 7er- 
bindungen seien Athylenglykol, Propylenglykol-( 1 ,2) und 
-(1,3), Butylenglykol- ( 1 , 4 ) und -(2,3), Hexandiol-( 1 ,6) , 
,0ctandiol-(1,8), Heopentylglykol, 1 ,4-Bis-hydroxynethylcyclo- 
cexan, 2-Hethyl-1 ,3-propandiol, Glycerin, Trinethylolpropan, 
Eexantriol-(1,2,6), Butantriol-(1,2,4), Trimethylolathan, 
.Pentaerythrit, Chinit, Kannit und Sorbit, Methylglykosid, 
ferner Diathylenglykol, Triathylenglykol , Tetraathylen- 
glykol, Polyathylenglykole, Dipropylenglykol, Polypropylen- 
glykole, Dibutylenglykol und Polybutylenglykole " genannt. 
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SrfindungsgonaB konnen araliphatisehe, arooatisehe und 
heterocj clische Polyisocyanate eingesetzt werden, beispiels- 
v;eise 1,3- land 1 , 4-Phenylendiisocyanat, 2,4- und 2,6-Ioluylen- 
diisocyanat sowie beliebige Geiaische dieser Isomeren, Biphenyl- 

4 f - und/oder -4, 4 '-diisocyanat, tfaphthylen-1 ,5-di- 
isocjanat, Triphenylae than-4 ,4 1 , 4"-triisocyanat, Polyphenyl- 
polype thylen-polyisocyanate, die durch Anilin-JFormidehyd- 
Eondezisation und ans chlie Be nde ■ Phos genie rung erhalten werden 
konnen und z.B. in den britischen Patents chrif ten 874 430 
und 843 671 be3,chrieben sind, perchlorierte Arylpolyiso- 
cyanate, geisa£ der deutschen Ausleges chrif t 1 157 601, Carbo- 
diiiaidgruppen aufweisende Polyisocyanate, wie sie in der 
deutschen Patentschrif t 1 092 007 beschrieben; werden, die . * 
in der amerikanischen Patentschrif t 3 492 330 genarmten Diiso- 
cyanate, Allophanatgruppen aufweisende Polyisocyanate, vie 
sie z.B. in der britischen Patents chrif t 994 890, der belgischen 
Patentschrif t 761 626 und der veroff entlichten hollaridischen 
Patentanineldung 7 102 524 beschrieben werden, Isocyanurat- 
gruppen aufweisende Polyisocyanate, vie sie z.B. in den 
deutschen Patents chrif ten 1 022 789, 1 222 067 und 1 027 394 
sowie in den deutschen Off enlegungss chrif ten 1 929 034 und 
2 004-048 beschrieben werden, Urethangruppen aufweisende 
Polyisocyanate z.B* geinaB der belgischen Patentschrif t 
752 261 oder der amerikanischen Patentschrif t 3 394 164, 
die in der deutschen Patentschrif t 1 230 778 genannten 
acylierte Hams toff gruppen aufweisenden Polyisocyanate, 
Piuretgruppen aufweisende Polyisocyanate, wie Sie z.B. 
in der deutschen Patentschrif t 1 101 394, in der T>ritischen 
Patentschrif t 889 050 und in der franzosischen Patentschrif t 
7 017 514 beschrieben werden, durch Telomerisationsrieaktionen 
hergestellte Polyisocyanate gemaB der belgiBchen Patent- 
schrif t 723 640, Estergmppen aufweisende Polyisocyanate, 
- wie sie z.B. in. den britischen Patentschrif ten 956 474 und 
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- 1 072 956, in der ataerikanischen Patents chrift 5 567^763 
und in der deutschen Patents chrift 1 251 663 genaimt v/erden, 
so^vie Uissetzungsprcdukte der often genannten Isocyanate ait 
Acetalen gecaG der deutschen Patents chrift 1 072 335. 

5s ist auch noglich, die bei der technischen Isocyanatherstel- 
lung anfallenden, Isocyanatgruppen aufweisenden Destinations- 
riickstande, gegebenenfalls gelost in einem oder mehreren der 
vorgenannten Folyisocyanate, einzusetzen. Ferner ist es nog- 
lich, beiiebige Mischungen der genannten Polyisocyanate 
zu verwenden. 

Besonders bevorzugt werden in der Kegel die technisch leicht 
zuganglichen Polyisocyanate, z. B. das 2,4- und 2,6-ToIuylen- 
diisocyanat sowie beiiebige Gemische dieser Isomersn ("TDI n ), 
Folyphenyl-polymethylen-polyisocyanate, wie sie durch Anilin- 
Fonnaldehyd-zZcndensation und anschliefiende Phosgenierung her- 
gestellt werden ("rones MDI tt ) und Carbodiimidgruppen, Urethan- 
gruppen, Allophanatgruppen, Isocyaruxatgruppen, Harnstoff grup- 
pen oder 3iuretgruppen aufV/eiseiide Polyisocyanate (soge- 
nannte "nodifizierte Polyisocyanate" )» 

Fiir das erf indungsgezaafie Yerfahren geeignete Trockeiaittel sind 
besonders die Alkalialuaosilikate , sogenairnte Ilolakularsiebe , 
vrle sie z.B, unter deis Ean&elsnaaen Zeolith bekannt sind. Auch 
die Oxide von Ca und Ba koimen Verwendung finden. Die 2rocken- 
nittel verden In einer Kenge eingesetzt, die eine Bind ting 
der ^axi^al durch die Pulls t of fe e inge s chlepp ten Feuchtig- 
keitsaenge gevahrleistet. la aUgeiaeinen v/erden 1 bis 10 
Gewichtsprozent Trockenmittel, bezogen auf Polyurethan, ver- 
wendet. 
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Die ia erf indungsgenaSen Verfahren als Treibinittel dienenden 
Konocarbonsauren sind vorzugsv/eise solche der Fettsaurereihe 
nit 6 bis 25 C-Atomen wie Oisaure , Bioinolsaure , Stearin- 
saure oder Laurinsaure. Auch. Cyciohexancarbonsaxire, ^o-Hydroxy- 
capronsaure und Polyester aus Dicarbonsauren und Glykolen mit 
hoher Saurezahl koanen. in Frage. Besonders be^orzugt 1st 
Ricinolsaure. Vorzugsv/eise warden erfindungsgeziaS 0,5 bis. 
20 Sev;ichtsteile Honocarbonsaure auf 100 Seile polyurethan 
eingesetzt, besonders bevorzugt 1-10 Gewichtsteile . 

Dane ben kcnnen im erfindungsgena3ejn Verfahren 
auch ca, 0,2 bis 20 Gewichtsteile bezogen auf Polyurethan, 
an leicht fLuchtigen organisehe Substanzen (Siedepunkt vor- 
zugswsise unter 100°C) eingesetzt werden, z.B. Aceton, 
Athylacetat, halogensubstituierte Alkane wie ttethylenchlorid, 
Chloroform, Ithyl idenchlorid, Vinylidenchlbr±d,Honof luor- 
trichl oris e than, Chi oridfluorine than, ferner Butari, Eexan, 
Eaptan oder Diathy lather. Die gewunschte Treibwirkung kann 
auch durch Verbindungen erzielt v/erden, die sich bei er- 
hohten Cer-peraturen unter Abspaltung Ton Gasen, beispielsweise 
von Stickstoff, zersetzen, z.3. Azoverbindungen wie Azoiso- 
buttersaurenitril. V/eitere Beispiele fur Ireibaittel, die 
ge gebenenf alls neben den genannten Verbindungen eingesetzt werden 
kormen, sowie Sinzelheiten uber die Verwendung von Ireib- 
Eitteln sind im Kuiiststoff-Handbuch, Band VII, herausgegeben -„ . 
von vieveg und Eochtlen, Carl-Hans er-Verlag, Hxinchen 1966, 

auf den Seiten 108 und 109, 453 Ms/455 und 507 bis 510 
beschrieben* 
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Als ?iillstoffe sind erfojaiungsgeinaS vor alien natirlich vor- 
Icoacende Ilineralien wis Kreide, Kaolin, Baryt, Guars , Schiefer- 
cehl etc. in fein verteilter Porm geeignet, sov/ie I-Iischun£en • 
dieser Substanzen aiteinancer oder iait and 2 r en inert en Fiill- 
stoffen. Die Fullstoffe v/erden dabei in allgeseinen in Kengen 
Ton- 50 bis 350 Gewichtsprozent, bezogen auf Polyvxetharcasse, 
eingesetzt. 

Als Katalysatoren werden in erfindungsgesaSen Verfahren etva 
0,001-10 Gewichtsteiie, vorzugsweise 0,1-5, besonders bevorzugt 
0,3-1 Gew.!MLe (bezogen auf Polyurethan) an cyclischen Asiiinon 
eingesetzt, wie sie s.B. in der DOS 1 720 653 beschrieben werden. 
Geeignete bicyclische Areidine sind z.3. Verbindungen der all- 
geseinen Jornel 


: oH 2)n, 


it as = 2 oder 3 und n = 3,4 oder 5. 


Als aonocjclische Anidine seien z.3. die Verbindungen de; 
allgemeinen Parcel 

? H 3 
C 

N ^ ^N-R 


f 

CH 2\ / CH 2 


CH 2 
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gencmt-, in csr H fur sixL2n gegebenenfalls vexsweigte;a 
vxd/oder lister oat o=:e e~thaltenden aliphatischen, cyclo- 
>liphsti3chsa, araliphatiGciien o&er aroisatisehen Best init 
' i>ir 15 C-Atorsn steht, beispielsveise fur Methyl, Cyclohexyl, 
2-J'lthylhe:---l, Senayl, GycXohexylaetljyl, A-fchoxyl Oder einen 
?.est aer Cornel CK^ 

C 


Eanecen kcfenen in erf indunssgeaaBen Verfahren aueh v/eitere 
Zatalyeatoren ^itverv/enciet werden. Beispieie hierfiir 
sr. r ie ZDinselheiten tlber die vrir knii^s w else der Kata— 
Irsa-roren sind in Kims t s t of f rHandbueh , Band Til, her- 
^-srsQCDszi von Yiev/eg una Hcchtlen, Carl-Hans er—Terlag, 
Mifcioherx 19GS, c.B. air? den Seiten 96 bis 102 beschrleben. 

Es 1st zioglich, aber nicht erf orderlich,. in erf indungsgemkBen 
Verfahren cherf lachenaktive Zusatzstoffe (Emulgatoren und 
c~h: ^nsxabilisatoren) nitzuverwenden. Als Emulgatoren kommen 
z-ua Beispiei die Natriumsalze von Ricinusolsulf onaten oder 
auch vcn Fettsauren oder Salze Yon Fettsauren mit Aninen, 
vie zuq Eeispiel olsaures Diathylamin oder stearinsaures 
Diathanclamin in Frage. Auch Alkali- oder Ammonlxnasalze von . 
Sulf onsauren vAie etwa von Dodecylbenzolsulfons Sure oder Di- 
naphthylnnethandisulf onsaure oder auch von Fettsauren wie 
Ricinolsaure cxier von polymeren Fettsauren sind als oberflachen- 
aktive Zusatzstoffe geeignet. 
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Als Schaumstabilisatoren kommen vor allem wasserlosliche Poly- 
Sthersiloxane infrage. Diese Verbindungen werden im allgemeinen 
durch Verkmipfung eines Copolymerisats aus Ithylenoxid und 
Propylenoxid mit einem Polydimethylsiloxanrest hergestellt. 
Derartige Schaumstabilisatoren sind zum Beispiel in der 
amerikanischen Patentschrift 2 764 565 beschrieben. 

Weitere Beispiele von gegebenenfalls erfindungsgemafl mitzuver- 
wehdenden oberflachenaktiven Zusatzstoffen und Schaumstabili- 
satoren sowie Zellreglern, Reaktionsverzogerern, Stabilisa- 
toren, flammhemmenden Substanzen, Weichmachern, Farbstoffen 
und Fullstoffen sowie fungistatisch und bakteriostatisch wirk- 
samen Substanzen sowie Einzelheiten iiber Verwendungs- und 
Wirkungsweise dieser Zusatzmittel sind dem Kunststoff-Handbuch, 
Band VII, herausgegeben Ton Vieweg und Hochtlen, Carl-Hanser- 
Terlag, Mtinchen 1966, zum Beispiel den Seiten 103 bis 113 zu 
entnehmen. 

Die Reaktionskomponenten werden erfindungsgemaB auf an sich 
bekannte Weise nach dem Einstufenverfahren, dem Prepolymer- 
verfahren Oder dem Semiprepolymerverfahren zum Umsetzung ge- 
bracht, wobei man sich oft maschineller Einrich-fcungen bedient, 
zum Beispiel solcher gemaB der amerikanischen Patentschrift 
2 764 565 » Einzelheiten tiber geeignete Verarbeitungseinrich- 
tungen werden im Kunststoff-Handbuch, Band VI, herausgegeben 
von Vieweg und Hochtlen, Carl-Hanser-Verlag, Munchen, 1966, 
zum Beispiel auf den Seiten 121 bis 205 beschrieben. 

Das erfindungsgemSBe Verfahren wird vorzugsweise f olgender- 
maBen ausgefttbrt: 
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In einem Rtthrkessel wird zunachst der Polyather bzw. das Poly- 
athergemisch mit dem Treibmittel und dem Aktivator gemischt 
und anschliefiend das Trockenmittel und der Fullstoff eingertihrt. 
Zur moglichst gleichmaBigen Verteilung des. Fullstoffs empfiehlt 
sich die Verwendung eines Dissolvers, zweckmaBig ist auch eine 
anschlieBende Homogenisierung der f ullst off halt igen Mischung 
zum Beispiel mit einer Anreibwalze. Die fertige Mischung kann 
unmittelbar we iter verarbeitet werden. Die hochviskose Masse 
wird kontinuierlich mit Pumpen, vorzugsweise Exzenter-Schnecken- 
pumpen,dosiert einer Mischvorrichtung zugefuhrt, in die gleich- 
zeitig mit einer anderen Dosierpumpe , zuin Beispiel einer Kolben- 
oder Zahnradpumpe,die berechnete Menge Polyisocyanat (NC0/OH- 
Yerhaltnis etwa 0,9 bis 1,5, vorzugsweise 1,1 - 1,3) einge- 
bracht wird; ZweckmaBig wird zur Initiierung der Schaumbildung 
in die Mischvorrichtung eine geringe Menge Luft eingediist. 
Die aus der Mischvorrichtung ausf lieBende reaktive Masse wird 
in -Formen gegossen und durch Heizen auf Temperaturen von etwa 
90°C innerhalb weniger Minute.n verfestigt. Zur Herstellung von 
Folien oder dickeren Bandern laBt^man die reaktive Masse chan- 
gierend auf ein geeignetes Fbrderband vor ein Rakel laufen und 
fiihrt sie durch einen Heizkanal bei Temperaturen von etwa 
100 -r 120°C. Nach etwa 2 Minuten kann die verfestigte ge- 
schaumte Folie vom r Fb'rderband abgenommen werden. Auf diese 
Vfeise ist es moglich, gefiillte Pclyurethanschaumf olien von 
ein oder mehreren mm Starke mit einer beiderseits geschlosseqen 
AuSenhaut in einfacher und wirtschaftlicher Weise herzustellen. 

Die gleiche Technik kann zur Beschichtung von Geweben, zum Bei- ' 
spiel auch der Riickseite von Teppichen, Verwendung finden, 
indem man sie einfach auf die noch flussige gerakelte Schicht 
auflaufen laBt und mit dieser durch den Heizkanal fiihrt. Um- 
gekehrt kann man auch die reaktive Polyurethanmjs chung vor einem 
Rakel auf das Gewebe aufbringen. 
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Die Dichte der erf indungsgemaB hergestellten Schaume betragt 
im allgemeinen etwa 20 bis 75 # jener des entsprechenden unge- 
schaumten fiillstoffhaltigen Polyurethans . AuBer als Teppich- 
riickenbeschichtungen konnen die erf indungsgemaBen fiillstoff- 
haltigen Polyurethanschaume-auch zur Herstellung von Dichtungen 
(zum Beispiel fur Luftfilter von Kraftfahrzeugen cder fur 
Tonrohre), von Folien Oder Bandern, fur die Textilbeschichtung, 
zur Schalldammung oder als Beschichtungsmassen in Bauwesen 
dienen. 

Die folgenden Beispiele erlautern das erf indungsgemaSe Ver- 
fahren. 
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Beispiel 1 . rf* * 

Eine Mischung aus 100 Gew-Teilen eines linearen Polypropylen- 
glykolathers mit einer OH-Zahl von 56, 0,8 Gew.Teilen OlsSure,- . 
4 Gev/.Teilen einer Paste aus Natriumaliimosilikat und Ricinusol 
im Verhaltnis 1 : 1 (im folgenden Zeolith T-Paste genannt), 
0,35 Gew.Teilen 2,3-Dine thyl~3,4,5,6-Tetrahydropyr±midin und 
250 Gew.Teilen Kreide (Calcit) wird 30 Minuten lang unter 
Rtihren evakuiert und dann bei Normaldruck 2 Minuten intensiv 
unter standiger Erneuerung der • Oberf lache geruhrt. Anschlie Bend 
werden 16,1 Teile eines Polyphenyl-polymethylen-polyisocyanats 
mit einem NCO-Gehalt von 31 % im Verlauf von 30 Sekunden bei 
Raumtenperatur eingemischt. Das Gemisch wird auf eine kalte Platte 
gegcssen, mit einem Rake 1 abgezogen und die Platte auf 110°C erhitz 
Nach etwa 15 Minuten ist es zu einem geschaumten Polyurethan - 
mit folgenden Eigenschaften verfestigt: 

Festigkeit Dehnung Harte , Dichte Dichte des ungeschaumten 
kp/cm 2 io Shore A g/cmr 5 Polyurethans g/cm^ 

4,9 37 43 1,16 1,77 

GieBt man die reaktive Mischung auf ein Transportband, das mit 
einem Trenmriittel versehen wurde, vor Qin Rakel und erhitzt sie ' 
nach dem Rakeln durch geeignete. MaBnahmen, zum Beispiel IR- 
Strahler, Kochfre que nz -He izung oder auch erhitzte Luft rasch 
auf Temperaturen von 80 - 90°C,so verfestigt sie in 1-2 Minuten 
zum Polyuretharischaum. 

...» 

Fur die Herstellung von Formteilen gieBt man in Fbrmen, die 
auf etva 40 - 50°C erwarmt sind, die zur Verfestigung benotigte 
Zeit ist in diesem Falle im wesentlichen "bedingt durch die zum 
Aufwarmen auf etwa 80 °C erf orderliche Zeit. 
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Beispiel 2 ^ ^ 

Eine Mischung aus 89 Gew.Teilen eines linearen, mit Athylen- 
oxid modifizierten Polypropylenglykol&thers mit einem Mole- 
kulargewicht tod 4000, 8 Gew.Teilen Dipropylenglykol, 5 Gew.- 
Teilen Ricinolsaure , 4 Gew.Teilen Zeolith T-Paste ? 0,6 Gew.- 
Teilen des in Beispiel 1 genannten Pyrimidins und 300 Gew.- 
Teilen Bariumsulf at werden wie in Beispiel 1 mit 27,1 Gew.- 
Teilen des dort beschriebenen Polyisocyanats pmgesetzt. Der 
erhaltene Polyurethanschaum hat folgende Eigenschaften: 

Festigkeit Dehnung HSrte Dichte Dichte des ungeschaumten 
kg/cm 2 # Shore A g/cw? Polyurethans g/cnr 5 

4,6 121 44 1,16 2,25 

Beispiel 3 

84 Gew. Telle eines mit Athylenoxid modifizierten Polypropylen- 
glykolathers mit einem Molekulargewicht von 2000, 7 Gew.- 
Teile Dipropylenglykol, 9 Gew. Telle Ricinolsaure, 4 Gew.- 
Teile Zeolith T-Paste und 0,6 Gew. Telle des Eyrimidins von 
Beispiel 1 werden mit 150 Gew.Teilen Calcit gut vermischt 
und dann, wie in Beispiel 1, mit 36,5 Gew.Teilen des Poly- 
isocyanats aus Beispiel 1 umgesetzt. Das erhaltene Poly- 
yrethan hat folgende Eigenschaften: 

Festigkeit Dehnung Harte Dichte 
kg/cm % Shore A g/cnr 

3,4 62 21 0,48 
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Beispiel 4 ^ 

93 g des Polypropylenglykolathers aus Beispiel 3, 7 g Dipro- 
pyletiglykol, .0,5 g eines ublichen Schaumstab.ilisators auf 
Siliconbasis, 0,2 g Aceton,. 4 g Zeolith T-Paste, 0,35 g 
des Pyrimidins aus Beispiel 1, 250 g Calcit und 30,5 g des 
Polyisocyanats aus 3eispiel 1 werden wie in Beispiel \ ver- 
arbeitet. Das erhaltene Polyurethan hat f olgende Eigenschaften: 

Festigkeit Dehnung Harte • Dichte 
kg/cm 2 % Shore A g/cm 5 

8,3 42 63 1,15 

Beispiel 5 

93 g des Polyathers aus Beispiel i, 7 g Dipr opylenglykol , 
3 g Stearinsaure, 4 g Zeolith T-Paste, 0,35 g des Pyrimidins . 
aus Beispiel 1 und 250 g Calcit werden wie- in Beispiel 1 mit 
32,6 Gew.Teilen des dort beschriebenen Polyisocyanats umge- 
setzt.Der erhaltene PU-Schaum hat f olgende Eigenschaften: 

Festigkeit Dehnung Harte Dichte 
kg/cm 2 1» Shore A g/cm 5 

3,1 32 29 0,72 

Beispiel 6 

80 g eines auf Trimethylolpropan gestarteten Polypropylenglykol- 
athers, der nachtraglich mit Athylenoxid modifiziert wurde 
(OH-Zahl 36) , 20 g eines auf Trimethylolpropan gestarteten 
Polypropylenglykolathers mit einer OH-Zahl von 375, 1 g . 
Ricinolsaure, 4 g Zeolith T-Paste, 220 g Calcit und 0,35 g 
des pyrimidins aus Beispiel 1 werden vermischt und mit 19,5 g • 
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Toluylendiisccyanat (Geiaisch aus 65 Teilen 2,4- und 35 Teilen 
2,6-Isomeren) wle in Beispiel 1 umgesetzt. Der erhaltene 
Polyurethanschaum hat folgende Eigenschaften: 


Festigkeit Dehnung Harte Dichte 
kg/cm # Shore A g/cnr 

4,5 33 61 1,08 


Beispiel 7 

In eine Mischung aus 90 g eines linearen, mit Athyienoxid 
modifizierten Polypropylenglykolathers mit einer OH-Zahl von 
28, 10 g Dipropylenglykol, 4 g Zeolith T-Paste, 0,55 g des 
ryrimidins aus Beispiel 1 und .150 g Calcit wird 30 Kinuten 
lang intensiv Luft eingeriihrt und anschlieBend nach Zugabe 
Ton 29,7 g des Pblyisocyanats aus Beispiel 1 die reaktive 
Mischung wie in Beispiel 1 we iter verarbeitet. Der erhaltene 
Polyurethanschaum hat folgende Eigenschaften: 


Festigkeit Dehnung Harte Dichte 
kg/cm $> Shore A g/cnr 

9,3 46 54 0,63 


Beispiel 8 

Eine Mischung aus 90. g des Poly&thers aus Beispiel 7, 10 g 
Dipropylenglykol, 4 g Zeolith T-Faste, 0,5 g des Pyriiaidins 
aus Beispiel 1 , 1 g Benzoesaure und 250 g Calcit wird mit 
31,2 g des in Beispiel 1 genannten Polyisocyanats analog zu 
Beispiel 1 umgesetzt. Der so erhaltene Polyurethanschaumstof f 
hat folgende Eigenschaften: 

Festigkeit Dehnung HSrte Dichte 
kg/cn .56 Shore A g/cnr 

9,6 66 63 1,01 
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Patentanspiiiche : 


\ . Verfahren zur Herstellung von Polyurethanschaumstof f en 
cit einem Fullstof fgehalt von mehr als 50 Gewichts- 
prozent, bezogen auf Polyurethan, aus Polyathem mit 
einem Kolekulargewicht von 400 - 10000, Polyisocyanaten 
und gegebenenfalls niedermolekularen Polyolen unter Ver- 
wendung von Aktivatoren und Treibmitteln, dadurch ge- 
kennzeichnet, dafi man • 

a) Folyather, gegebenenfalls in Kischung mit niedermole- 
kularen Polyolen mit einem Mclekulargewicht von 50-400 

b) mineralische Fullstoffe, 

o) chemisch oder physikalisch vasserbindende Mittel, 

d) Aktivatoren aus der Klasse der monocyclischen oder 
bicyclischen Amidine und 

e) Honocarbonsauren und/oder niedrig siedende bzw. 
Case abspaltende organische Verbindungen sowie ge- 
gebenenfalls weitere Treibmittel 

miteinander vermischt, mit den Polyisocyanaten zur 
Reaktion bringt und die Reaktlonsmischung durch kurzes 
Erhitzen auf erhohte Temperaturen verfestigt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafi 
als mineralischer Fullstof f 50 - 350 Gew. Telle, bezogen 
auf Polyurethan, an kristalliner Kreide und/oder Baryt 
verwendet werden. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, 
daB als Aktivatoren monocyclische Amidine in einer Menge 
von 0,1 - 5-Gew.Teilen auf 100 Gew. Telle. Polyurethan 
zugegeben werden. 
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4. Yerfahren nach Anspruch 1-3, dadurch gekennzeichnet , 
daB zur Bindung des vom Fiillstoff eingeschleppten 
¥assers 1-10 Gew.Teile, besogen auf Polyurethan, 
eines Natriym-Altimosilikats verwendet werden. 

5„ Yerfahren nach Anspruch 1-4, dadurch gekennzeichnet, 
daB anstelle oder neben den Treibmitteln unter 1e) 
luft oder ein anderes Gas in die Mischung von 1a - d) 
eingeschlagen oder eingepreBt wird. 
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